PCX 0 



IRGANISATION MONDIALE DE LA PROPRIETE INTELLE( 
Bureau international 

DEMANDS INTERNATIONALE PUBLIEE EN VERTU DU TRATTE DE COOPERATION EN MATIERE DE BREVETS (PCT) 




(51) Classification internationale des brevets ^ : 
BOIJ 39/04, 49/00, A23C 9/144, 9/146 



Al 



(11) Num^ro de pubHcation Internationale: WO 95/30482 
(43) Date de publication inteniationale:16 novembie 1995 (16.1 1.95) 



(21) Num^ de la donande internationale: P(nyFR95/00595 

(22) Date de d^dt international: 9 mai 1995 (09.05.95) 



(30) Donnto relatives k la priorit^: 

9^05682 9 mai 1994 (09.05.94) 



FR 



(71) D£posant (pour tous les Etats disignis sauf US): SOQ- 

FIB ANONYME FRANgAISE D'INGENIERIE ET DE 
RECHERCHE [FR/FR]; Rue du Souvenir de la D%)omtion, 
F-83550 Vidauban (FR). 

(72) Inventeur; et 

(75) Inventeur/D^posant (US seulement): NOEL, Roland [FR/FRJ; 
(Juartier du Jas-d*Aille, F-83550 Vidauban (FR). 

(74) Mandataires: ROBERT, Jean-Piezre etc.; Cabinet Boettcher, 
23. rue La Bo^tie, F-75008 Paris (FR). 



(81) Etats ddsignfe: AU, BR, CA, H, JP, MX, NZ, US, brevet 
europ6en (AT, BE, CH, DE. DK, ES. FR. GB. GR. IE, IT, 
LU, MC. NL. PT. SE). 



PubH^ 



Avec rapport de recherche interruUionale, 



(54) Title: PROCESS FOR THE DEMINERAUZATION OF A UQUID CONTAINING DISSOLVED ORGANIC SUBSTANCES AND 
SALTS 

(54) Titre: PROCEDE DE DEMINERALISATION D'UN UQUIDE CONTENANT EN SOLUTION DES MATIERES ORGANIQUES 
ETDESSELS 



rjcif 

9 s 



???? 



^19 



(57) Abstract 

Method for the deniineralization of a liquid containing dis- 
solved organic substances and mineral salts. The liquid is treated 
by percolation thereof <mi a strong monovalent cationic ion exchange 
resin (1), passing a given batch of liquid from the previous stage, 
and a hypersaline solution for receiving the ions from the liquid, in a 
loop in at least one electrodialyzer (8) comprising two compartments 
including a plurality of anionic membranes (A) and a plurality of in- 
terposed cationic membranes (C), and regenerating the ion exchange 
resin (1) with the hypersaline solution having a salt concentration of 
90-110 grams per liter. 

(57) Abr^^ 

Proo6d6 de d^min6raUsation d'un liquide contenant en solution 
des mati&res organiques et des sels min6raux selon lequel le traitement 
du liquide compoite les €tapcs suivantes: percolation du liquide 
sur une r^ine (1) d*6change d'ions cationique forte, monovalents; 
passage en boucle dans au moins vii 6lectrodialyseur (S) dit ^ deux 
compaitiments covapattant ime plurality de membranes anioniques (A) et une phualitd de membranes cationiques (Q intercalto, d*une part 
d'une quantity (batch) d6tennin6e de liquide issue de i'^tape pr^6dente et d'autie part, d'une saumure d'accueil des ions issus du liquide, 
r6g6n6ration de la lysine (1) 6togeuse d'ions par la saumure dont la concentration en sels est comprise entre 90 et 110 grammes par litre. 
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Precede de demineralisation d'un liquids contenant 
en solution des matieres organiques et des sels 

L' invention concerne un procede de demineralisa- 
5 tion d'un liquide contenant des produits organiques en 
solution. 

Dans de nombreux secteurs de 1' Industrie agro- 
alimentaire il existe des produits ou effluents liquides 
qui contiennent en solution des sels mineraux et des 

10 produits organiques tels que des proteines, des sucres, des 
acides organiques et leurs sels, des acides amines... 

Les matieres organiques forment la fraction 
valorisable de ces liquides tandis que les sels mineraux 
constituent la fraction genante qu'il convient d'extraire. 

15 L' extraction de ces sels, ou demineralisation, ne 

comporte pas de difficult^s au plan des principes et des 
installations de laboratoire. En revanche, les installa- 
tions industrielles qui mettent en oeuvre ces principes 
doivent en plus satisfaire a des exigences d'ordre economi- 

20 que et repondre aux contraintes exterieures telles que le 
respect de 1 ' environnement et des regies relatives a la 
pollution. 

Parmi les techniques connues pour la deminerali- 
sation de tels liquides, on citera 1' utilisation de resines 

25 echangeuses d'ions (cationiques ou anioniques) , la precipi- 
tation {par la chaleur, par alcalinisation. . . ) . I'insolu- 
bilisation (par exemple des prot§ines et du lactose avec de* 
I'alcool methylique) , la dialyse, 1' electrodialyse, la 
filtration au travers des membranes prevues S cet effet 

30 mettant en jeu les equilibres physiques et osmotiques . . . 

Un procede industriel fait necessairement appel 
a plusieurs de ces techniques avec leurs avantages et leurs 
inconvenients qui sont des facteurs de choix selon que I'on 
souhaite privilegier tel ou tel aspect de la production au 

35 detriment de tel ou tel autre pour en tout etat de cause un 
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bilan economique determine. 

A titre illustratif, on mentionnera par exemple 
que la technique par echange d'ions sur resines permet 
d'obtenir une demineralisation tres poussee tnais avec des 
5 re jets extremetnent polluants, des pertes organiques non 
negligeables et une consommation importante de react if s at 
d'eau. 

L'electrodialyse de liquide contenant des matie- 
res organiques ne permet qu'une demineralisation partielle 

10 et principalement des sels monovalents ce qui conduit k de 
nombreux inconvenient s si le liquide a traiter presente des 
alcalino'terreux (calcium, magnesium, ...) En ef fet ceux-ci 
sont lies aux matieres organiques et sont un facteur 
d' encr as semen t des membranes qui, conjugue au fait que les 

15 charges electriques diminuent en norabre du fait de la 
demineralisation, augmente la resistance §lectrique du 
systdme done la consommation energetique. En outre, ce 
precede est tres consommateur d'eau et demande de proceder 
a de frequents nettoyages. Chaque nettoyage demande de 

20 chasser le produit avec de I'eau d'ou une dilution et/ou 
des pertes de produit traite. II demande egalement dans 
certains cas de proceder a des inversions hydrauliques et 
electriques pour decrasser les membranes. 

L' installation n^cessaire S la mise en oeuvre de 

25 ces successions de cycles demineralisation-nettoyage est 
compliquee avec de nombreuses vannes, pompes et canalisa- 
tions . 

La filtration notamment la nanof iltration met en 
oeuvre des membranes specifiques qui sont surtout efficaces 
30 a I'egard des ions monovalents. Par ailleurs du fait des 
equilibres osmoniques la demineralisation par cette 
technique simple a mettre en oeuvre est limitee a 30 - 35 
% des sels presents a I'origine dans le liquide a traiter. 

L' invention concerne un precede de demineralisa- 
35 tion dans lequel : 
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- la consommation d'eau et de produits reactifs 
est reduite au minimum. 

- I'apport d'energie est egalement minimise. 

- la quantite des re jets est reduite tout en 
5 permettant de construire une installation simple, d'ouune 

economie au niveau de 1 ' invest issement, d'abaisser les 
couts d' exploitation et d'obtenir une quality de produit 
trds supSrieure aux produits du marchS (d^min^ralises au 
mieux a 70-80 %) . 
10 A cet effet, 1' invention a pour objet un precede 

de demineralisation d'un liquide contenant en solution des 
matieres organiques et des sels mineraux selon lequel le 
traitement du liquide comporte les etapes suivantes : 

- percolation du liquide sur une res.ine d'echange 
15 d'ions cationique forte, 

- passage en boucle dans au moins un electrodia- 
lyseur dit "a deux compart iments" comportant une pluralite 
de membranes anioniques et une pluralite de membranes 
cationiques intercalSes, d'une part d'une quantite (batch) 

20 determinee de liquide issue de I'etape precedente et 
d' autre part, d'une saumure d'accueil des ions issus du 
liquide, 

- regeneration de la resine echangeuse d'ions par 
la saumure dont la concentration en sels est comprise entre 

25 80 et 140 grammes par litre . 

Par ce proc§de de base simple, on obtient des 
avantages extremement importants sur le plan economique . En 
effet, le liquide percolant sur la resine chargee d'ions 
monovalents tels que Na* ou K* echange ses cations divalents 

30 contre ces ions monovalents si bien que le produit en 
sortie de colonne de resine echangeuse d'ion est un liquide 
pratiquement debarrasse de ses cations divalents tels que 
Ca** ou Mg*\ 11 s'agit la d'un liquide "adouci" comme I'eau 
est adoucie, c'est-a-dire debarrassee de son calcium, selon 

35 une technique semblable. 
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Cette absence d'ions alcalino-terreux a pour 
consequence un bien meilleur f onctionnement de I'electro- 
dialyseur dans lequel le liquide "adouci" penetre. En effet 
ne contenant que des ions monovalents la demineralisation 
5 s'effectue de maniere beaucoup plus facile et rapide. On ne 
constate plus de precipite au droit des membranes done 
d'encrassement de celles-ci. II n'est plus necessaire de 
proc§der a de frequents inversions hydrauliques et electri- 
ques pour proceder au nettoyage des cellules d' electrodia- 

10 lyse. Les poussages S I'eau ne sont mis en oeuvre que pour 
quelques nettoyages (leur frequence est de 15 a 20 fois 
moindre que celle des inversions dans les electrodialyseurs 
utilises classiquement en presence de sels divalents en 
milieu organique) . II y a done moins de dilution moins de 

15 pertes de produit et une moindre consommation d'eau. 

En outre, et ceci est extrSmement b^nefique, la 
saumure ne contenant plus que des ions monovalents peut 
§tre concentree 10 k 15 fois plus qu'une saumure contenant 
des ions divalents qui possedent une facheuse tendance ^ 

20 rapidement precipiter lorsque la concentration s'eleve. 

La saumure qui circule dans 1 ' electrodialyseur 
peut etre une solution compor.tant entre 80 et 140 grammes 
de sels par litre. Dans ce cas la conduite de 1 ' electrodia- 
lyseur est delicate et n'est pas industriellement suffisam- 

25 ment sure lorsqu'on traite un liquide dont la concentration 
en sels est de I'ordre de 5 S 6g/l. 

On a done propose deux possibilites industrielle 
pour resoudre ce probleme delicat au moins aujourd'hui. 

La premiere consiste a proceder a une preconcen- 

30 tration du produit (extraction de I'eau a raison des 2/3 ou 
des 3/4 du volume initial d'eau) pour porter la concentra- 
tion en sels du produit traite par I'electrodialyse a 
environ 25g/l. II est alors possible dans des conditions de 
securite satisf aisantes pour 1' installation de proceder a 

35 une premiere phase d'electrodialyse avec une saumure 
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concentr^e k 90 ou 100 g/1 . Lors de cette premiere phase, 
le volume de la saumure a forte concentration s'accroit du 
fait du transfert d'ions et de I'ajustement de sa teneur en 
sels par ajout de saumure a 35 g/litre. L'exces de saumure 
5 est stocke dans un reservoir et servira a la regeneration 
de la resine cationique forte . 

Le produit traite voit done sa teneur en sels 
diminuer, ce qui accroit I'ecart avec le teneur en sels de 
la saumure, d'oH une conduite plus delicate de I'electro- 

•10. dialyseur et un rendement faradique qui chute. On choisit 
alors d'abaisser la concentration en sels de la saumure par 
ajout d'eau pour ensuite la maintenir par exemple aux 
environs de 35-40 g/1., alors que la teneur en sels du 
liquide en cours de traitement peut etre parvenue a 2,5 

15 g/1. Le moment ou on procede a ce changement de concentra- 
tion est decide en fonction de la valeur des parametres de 
fonctionnement de 1 ' electrodialyseur surveilles en perma- 
nence . 

Lorsque la demineralisation a atteint le seuil 

20 souhaite, le traitement est arr§te et la saumure a 35-40 
grammes de sels par litre constitue la saumure de depart 
pour le traitement du batch suivant. 

Une seconde possibilite est envisageable lors- 
qu'une preconcentration du liquide a traiter n'est pas 

25 souhaitable. Dans ce cas, on a juste la concentration en 
sels de la saumure a une valeur (35-40 g/1) telle qu'elle 
permette un fonctionnement optimal de 1' §lectrodialyseur 
compte tenu de la teneur en sels du liquide a traiter (par 
exemple de 5 S 6 g/1 . pour un lactoserum) . On procdde dans 

30 le meme temps, dans un autre Electrodialyseur ou dans une 
fraction des corapartiments du precedent, a une deminerali- 
sation de cette saumure au profit d'une autre saumure qui, 
elle, sera portee a une concentration de 100 g/1. environ. 

Cette saumure concentree possede au moins un 

35 avantage supplement aire du fait de son degre eleve de 
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concentration (entre 80 - 140 grammes par litres) . En 
effet, il s'agit la d'une solution riche en cations Na* K* 
qui peut etre utilisee sans autre traitement comme agent de 
regeneration de la resine cationique forte. Alors les ions 
5 divalents retenus par la resine (calcium, magnesium...) 
sont chasses par les ions monovalents (sodium, potassium) 
de la saumure. On comprend qu'il n'est pas rejet§ autre 
chose que les sels extraits du liquide traite, a la 
difference des autres precedes ou (par exemple lors d'une 

10 regeneration a I'acide chlorhydr'ique et soude) on rejette 
des sels provenant de 1' agent regenerant s'ajoutant aux 
sels extraits. 

Le procede selon 1' invention se distingue des 
procedes usuels connus a ce jour par son absence de besoin 

15 en eau et en reactif, ce qui est une source d'economie 
considereUDle, et une qualite nettement superieure a ce qui 
est aujourd'hui connu, du produit obtenu. 

Le produit sortant de I'electrodialyseur est 
debarrasse d' environ 90 - 95 % de ses sels mineraux et 

20 preconcentrg, ce a un cout tres nettement inf§rieur aux 
procedes connus pour les memes performances. 

Pour parfaire cette demineralisation, notamment 
lorsque celle-ci est realisee sans preconcentration 
prealable a 1' electrodialyse, il est possible de traiter le 

25 produit au moyen d'une etape supplementaire de nanofiltra- 
tion, ce qui est possible du fait de 1' Elimination preala- 
ble des ions divalents par la resine. Le permSat consiste 
en de I'eau chargee des ions monovalents encore presents 
dans le produit. La quantite d'eau que I'on peut extraire 

30 a cette phase est telle que le produit sortant des nanofil- 
tres est concentre a environ 220 grammes de matiere seche 
par litre, ceci sans difficultes particulieres. 

L'eau chargee de ces ions monovalents issue de 
1' etape de nanof iltration peut avantageusement etre 

35 utilisee comme eau de lavage de la colonne de resine et 



wo 95/30482 




'CT/FR95/00595 



7 

peut %tre introduite dans 1' electrodialyseur dans lequel on 
precede en meme temps une inversion du sens du courant 
electrique. On parvient ainsi a debarrasser des membranes 
des impuretes organiques qu'elles auraient pu retenir au 
5 cours des 15 a 20 cycles de f onctionnement passes sans 
nettoyage. Ici encore, la consommation de produits neces- 
saires au nettoyage est reduite de maniere importante. 
Cette eau peut egalement const ituer le produit de base de 
la saumure. 

10 Enfin dans une variante de realisation on peut 

placer en tete du procede aux lieu et place de la colonne 
de resine cationique, une colonne d'un melange de resines 
fortes cationiques et anioniques. L'avantage de proceder de 
la sorte tient a la possibility d'eliminer au premier stade 

15 du traitement une fraction des anions organiques en les 
remplagant par des anions mineraux. On diminue ainsi la 
presence des phosphates et sulfates qui sont une gene pour 
les phases suivantes d'electrodialyse et de nanof iltration. 
II existe cependant un leger inconvenient S proc§der de la 

20 sorte : il se cree des pr^cipites de sulfates et de 
phosphates au sein de la resine. Une solution acceptable 
pour Sliminer ces precipites lors de la regeneration reside 
dans une legere acidification de la saumure ou du liquide 
de nettoyage pour dissoudre ces precipites. 

25 D'autres caracteristiques et avantages ressorti- 

ront de la description donnee ci-apres d'un mode de 
r§alisation de 1' invention faite en r^fSrence aux dessins 
annexes qui repr6sentent : 

- en figure 1, une installation pour mettre en 
30 oeuvre les diverses phases du procede de 1' invention dans 

une version avec preconcentration, 

- en figure 2, une installation sans preconcen- 
tration prealable a I'electrodialyse. 

Pour les besoins de 1' expose, on prendra comme 
35 exemple de liquide a demineraliser un lactoserum provenant 
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d'un lait dont on a extrait la caseine. 

Une colonne 1 de resine cationique forte comporte 
en entree une arrivee 2 de lactoserum a demineraliser , une 
arrivee 3 de reactif de regeneration et une arrivee 4 de 
5 liquide de lavage, avec leurs moyens de vannage propres 
pour introduire select ivement ces produits. La sortie 5 de 
cette colonne est soit derivee en 6 pour un re jet soit 
introduite dans un preconcentreur 7 (par exemple par 
evaporation) . A la sortie de ce concentreur 7, le lactose- 

10 rum est introduit dans un circuit 13 qui comprend un 
electrodialyseur 8 dit "a deux compart itnents" dont les 
cellules 9 sent delimitees par une membrane cationique C et 
une membrane anionique A, ce de maniere connue en soi . 
A ce propos, on notera que les membranes sont specif iques 

15 aux ions monovalents et que les membranes de tete (celle 
qui separent 1' electrolyte entourant les electrodes de tete 
des cellules adjacentes) sont en mat^riau connu sous le nom 
commercial de NAFION.en 7 dans des cellules 9 d'un electro- 
dialyseur 8, chacune delimitees par une membrane cationique 

20 C et anionique A, ce de maniere connue en soi. 

Chacune de ces cellules 9 est reliee a un collec- 
teur 10 qui met 1' electrodialyseur 8 en communication avec 
un reservoir 11 duquel une canalisation 12 permet une 
circulation en boucle fermee du lactoserum, entre le 

25 reservoir 11 et 1' electrodialyseur 8, formant ainsi le 
circuit 13 possedant une sortie 14. 

Les cellules 18 de 1' Electrodialyseur 8 qui sont 
adjacentes a celles 9 parcourues par le lactoserum, sont 
parcourues par une solution de concentration (la saumure) 

30 qui circule dans une boucle 19 comportant un reservoir 20 
duquel peut etre extrait par un conduit 21 - par exemple de 
trop plein - de la saumure destinee apres stockage dans un 
reservoir 22 a etre amenee a 1' entree 3 de regeneration de 
la colonne de resine. Une amenee 15 est prevue pour la 

35 boucle 19, soit pour de I'eau soit pour une saumure a 
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faible concentration. 

Enfin, on a represents a la figure 1 un basculeur 
electrique 23 qui symbolise un dispositif de la tension 
d' alimentation de 1 ' electrodialyseur 8. 
5 La presence de resines echangeuse d'ions impose 

un f onctionnement par batch de la premiere phase du procede 
selon 1' invention, c'est-a-dire en traitant le liquide par 
fractions de volume determine. Entre deux "batch", on 
procede a un cycle de regeneration de la resine et a 

10 intervalles reguliers (par exemple toutes les 10 a 12 
heures) , on procede k un nettoyage complet de 
1' installation. De maniere connue, une installation 
industrielle comporte au moins deux circuits, comme celui 
represents schematiquement a la figure, en parallels de 

15 sorte qu'un circuit procede au traitement du liquide 
pendant que 1' autre est en phase de regeneration ou de 
nettoyage. 

A la figure 1, il n'a pas ete represents tous 
les moyens qui assurent la propulsion des produits dans 
20 1' installation ni toutes les vannes et organes nScessaires 
S sa conduite qui sont d' utilisation courante dans le 
domaine, 

Au debut d'un cycle de traitement, la resine 
cationique forte 1 est chargee en cations monovalents 

25 principalement constitues de sodium et de potassium. Lors 
de sa percolation sur cette resine, le lactoserum introduit 
par 1' entree 2 echange ses ions divalents principalement du 
calcium et du magnesium contre des ions monovalents. II 
faut noter a cet egard que le captage par la resine d'un 

30 ion divalent apporte au lactoserum deux ions monovalents si 
bien qu'a la sortie de la colonne, la nature des charges 
electriques contenues dans le lactoserum est dif fSrente car 
elles sont entierement en solution done conferent au 
lactoserum une meilleure conductivity, contrairement aux 

35 ions Ca""* qui sont partiellement lies a la matiere organi- 
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que. Cette disposition est tout a fait favorable au bon 
fonctiormement de I'electrodialyseur 8 dans lequel le 
lactoserum sera introduit. 

Le lactoserum subit une preconcentration dans le 
5 concentreur 7 (ou il perd entre 2/3 et 3/4 de son eau) et 
en sort a une temperature comprise entre 30 et 40°C., de 
preference 36®C. 

Le lactoserum est ensuite introduit dans la 
boucle 13 tandis qu'une saumure concentree a environ 35g/l 

10 est introduite dans la boucle 19. La demineralisation du 
lactoserum s'opere au profit de la saumure dont la teneur 
en sels passe rapidement a lOOg/1. A cette valeur, determi- 
nee par conduct ivimetrie, elle est regulee par ajout d'une 
saumure concentree a 35 g/litre au moyen de I'amenee 15. 

15 L'exces de saumure est extrait de la boucle 19 et stocke 
dans un reservoir 22 en vue de la regeneration de la resine 
1. 

La teneur minerale du lactosSrum preconcentr§ 

decroit depuis par exeraple 23g ou 24g/l. jusqu'a I2g/1. A 
20 ce moment on constate que la quality de la circulation du 

courant et le rendement faradique sont degrades au point 

qu'il faut modifier la concentration en sels de la saumure. 

Par ajout d'eau 15, cette teneur est descendue a 35-40g/l. 

et est maintenue a cette valeur jusqu'a obtenir la demine- 
25 raiisation souhaitee du lactoserum preconcentre . l'exces de 

saumure est egalement stocks, Le produit est alors extrait 

de la boucle 13 par la sortie 14. 

On precede ensuite au traitement d'un nouveau 

batch de lactoserum preconcentre avec cette saumure a 35- 
30 40g/l. de sels dans la boucle 19 dont la teneur atteint 

rapidement lOOg/1 . ou elle stabilisee comme decrit ci- 

dessus avec recuperation de l'exces dans le reservoir 22. 

La saumure a 35 g/1 sert egalement, comme dit ci-dessus, a 

reguler la saumure a 100 g/1 . 
35 Ce degre de concentration est int^ressant a 
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plusieurs titres car d'une part la solution constitue une 
saumure suf f isamment riche en cations, sodium et potassium 
pour etre utilisee telle quelle cotnme reactif de regenera- 
tion de la colonne de resine 1 et, d' autre part du fait des 
5 equilibres osmotiques, elle constitue un moyen d' extraction 
d'une fraction d'eau contenue dans le lactoserum circulant 
dans les cellules 9, La saumure est done en permanence 
engendree par I'electrodialyseur dont le fonctionnement 
pendant cette premiere phase d' electrodialyse ne consomme 
10 pas d'eau. 

L' electrodialyseur 8 peut fonctionner soit par 
batch soit en continu. Dans ce dernier cas, il est aliment§ 
par plusieurs colonnes de resines en parallele en amont qui 
lui sont connectees successivement , le produit cix"culant en 

15 boucle sur I'electrodialyseur en etant soutire en continu. 

A la figure 2 on a represents le schema d'une 
installation variante de la figure 1 notamment adaptie au 
cas ou une preconcentration du lactoserum n'est pas 
possible ou n'est pas souhaitable. Le lactoserum contient 

20 alors classiguement de 5 S 6 grammes de sels par litre. On 
retrouve sur cette figure 2 des Aliments dejS decrits avec 
les memes references. 

Le lactoserum issu de la colonne 1 circule dans 
la boucle 13. La boucle 19 de saumure a 35-40 grammes de 

25 sels par litre, comprend les cellules 18 decrites et des 
cellules ISA dans le meme electrodialyseur 8 ou dans un 
autre Electrodialyseur qui constituent pour cette saumure 
des cellules d' extraction des sels en direction de cellules 
adjacentes 9A qui sont traversSes par une autre saumure de 

30 teneur en sels plus importante (lOOg/1.). Cette saumure 
circule dans une boucle 19A ferm§e sur un reservoir 2 OA de 
regulation de cette teneur et dont I'excSs est stocke dans 
un reservoir 22A. Ainsi, de maniere connue, on precede a 
une deconcentration du lactoserum et simultanement a une 

35 concentration de la saumure. 
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A la sortie 14, le lactos§rum est demineralis§ S 
90 - 95 % et peut etre extrait du reservoir 11. Selon 
1' invention si on veut pousser cette demineralisation, on 
introduit le lactoserum dans une unite de nanof iltration 24 
5 de laquelle en 25 le lactoserum demineralise a 99 % et 
partiellement concentre (autour de 220 grammes de matiere 
seche par litre) est extrait. Le penneat de nanof iltration 
qui est essentiellement const itue d'eau faiblement charge 
d'ions, sodium et potassium peut etre envoys dans un 

10 reservoir tampon 26 d'ou il peut etre extrait pour etre 
eliminer ou en revanche conduit a 1' entree 4 de la colonne 
de resine ou a 1' entree 15 de la boucle 19A. En effet, 
cette eau faiblement chargee constitue un liquide de lavage 
tout a fait acceptable pour la resine et egalement, a la 

15 sortie de la colonne, une saumure pour 1 ' electrodialyseur 
lorsqu'il s'agira de le nettoyer par inversion electrique 
de son f onctionnement . 

Le procede selon 1' invention par les economies 
qu'il peinnet notamment en ce qui concerne la reduction 

20 d'eau consoramee et 1' absence de reg§n6rant, ainsi que par 
1 ' amelioration importante du f onctionnement d'un electro- 
dialyseur ce qui evite des procedures complexes de net- 
toyage et une installation complexe pour mettre en oeuvre 
alternativement ces procedures de nettoyage et les phases 

25 du proc§d§ de deminSralisation, est un procede dont le cout 
d' exploitation et 1' investissement pour sa mise en oeuvre 
sont notablement r^duits par rapport a un procede classi- 
que. En outre, les effets induits sur la pollution et sur 
les re jets sont considerables et, independamment des 

30 resultats economiques le procede selon 1' invention repond 
de maniere beaucoup plus adaptee aux exigences reglementai- 
res en matiere de protection de 1 ' environnement et de rejet 
de produits polluants. 

Enfin dans une variante de realisation non 

35 representee, la colonne de resine 1 peut comporter un 
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melange de resine cationique forte et de resine anionique 
forte afin d'ameliorer encore le fonctionnement du precede 
en eliminant une partie au moins des anions du type 
phosphate ou sulfate et dont la presence est egalement une 
5 gene dans le fonctionnement des electrodialyseurs . Pour une 
telle colonne est mise en oeuvre, la saumure decrite ci- 
dessus convient parfaitement a sa regeneration tant du 
point de vue anionique que cationique sauf a 1 ' additionner 
d'un peu d'acide pour dissoudre les precipit§s de sulfate 

10 ou de phosphate qui pourraient se produire a I'interieur de 
la colonne. II serait de meme interessant d'aciduler le 
liquide de lavage. 

On notera par ailleurs que les moyens 23 pour 
realiser 1' inversion electrique du fonctionnement de 

15 1 ' electrodialyseur sont extremement simples et peu couteux. 

Enfin, une variante de realisation du precede 
peut comporter une phase finale (aux lieu et place de la 
nanof iltration) de passage sur des r§sines gchangeuses 27, 
28 d'ions (anioniques et cationiques) . Des resines adaptees 

20 pour ce traitement de finition sont la resine cationique 
connue sous la reference commerciale RELITE SKIB de "Resin- 
dion" et la resine anionique A 345 de la societe Mitsubishi 
Kasai Corporation, toutes deux tres microporeuses . 
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REVENDICATIQNS 

1. Procede de demineralisation d'un liquide 
contenant en solution des matieres organiques et des sels 
mineraux, caracterise en ce que le traitement du liquide 

5 comporte les etapes suivantes : 

- percolation du liquide sur une resine (1) 
d'^change d'ions cationique forte, monovalents, 

- passage en boucle dans au moins un electrodia- 
lyseur (8) dit a deux compart iments comportant une plura- 

10 lite de membranes anibniques (A)' et une pluralite de 
membranes cationiques (C) intercalees, d'une part d'une 
quantite (batch) determinee de liquide issue de I'etape 
precedente et d' autre part, d'une saumure d'accueil des 
ions issus du liquide, 

15 - regeneration de la resine (1) echangeuse d'ions 

par la saumure dont la concentration en sels est comprise 
entre 80 et 140 grammes par litre. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise 
en ce qu' entre I'etape de percolation et celle d' electro- 

20 dialyse, le liquide est prSconcentre, 1 ' glectrodialyse 
s'effectuant en deux phases, une premiere phase avec une 
saumure dont la concentration en sels est maintenue entre 
80 et 140 grammes par litre pendant le temps ou la concen- 
tration en sels du liquide en traitement est superieure a 

25 un seuil determine et une seconde phase avec une saumure 
dont la concentration en sels est maintenue entre 30 et 40 
grammes par litre, jusqu'au seuil de demineralisation 
souhaite . 

3. Precede selon la revendication 1, caracterise 
30 en ce qu'il comporte une phase de concentration de la 

saumure par electrodialyse. 

4. Procede selon I'une des revendications prece- 
dentes, caracterise en ce qu'apres I'etape de percolation, 
le liquide est maintenu a une temperature comprise entre 30 

35 et 40^C, 
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5. Procede selon la revendication 2 et la reven- 
dication 4, caracterise en ce que I'echauf fement du liquide 
est realise par la preconcentration. 

6. Procede selon I'une des revendications prece- 
5 dentes caracterise en ce qu'il comporte une etape supple- 

mentaire de demineralisation par resines (27, 28) echangeu- 
ses d'ions anioniques et cationiques, 

7. Procgde selon la revendication 3, caracterise 
en ce qu'il comporte une etape supplementaire de nanofil- 

10 tration (24) pour parfaire la demineralisation et concen- 
trer le liquide demineralise . 

8. Procede selon la revendication 7, caracterise 
en ce que le permeat de nanof iltration est utilise comme 
liquide de base pour la saumure 

15 9. Procede selon la revendication 1, caracterise 

en ce qu'aux lieu et place de la resine cationique forte, 
la resine utilisSe est un melange de resine cationique 
forte et de rSsine anionique forte. 
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